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wvail normal, par l'addition de la
mére provenant du levain précé-

T i

levure dont on se servait jus-

rovenait généralement des fabri-

e levure pressée, préparée pour
oulangerie ;: actuellement on se sert
oup, surtout en Allemagne, de
pures et sélectionnées préparées
es laboratoires de microbiologie,
ament de la levure race Il prépa-
I'Institut de Distillerie de Berlin.
fois le travail normal établi, on
- de Jevure mére. On appelle ainsi
t volume de levain, qu'on pré-
in levain précédent et qu'on con-
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La pente doit étre de 1o centimétres par métre. La courroe
de commande se place sur le tambour méme. Un autre appareil
indispensable est un laveur. b

Fig. 253. — Trieur 4 alvéoles.

‘Nous donnons ici la figure du laveur Hentschel a tambour (fig.
254) que nous avons décrit (236, pages 256 et 257). '

Fig. 254. — Laveur 4 tambour Hentschel.

L’appareil a brosser (fig. 255) s¢ compose d'une série de brosses
superposées. Chaque série se compose d’une brosse convexe immo-
bile et d'une brosse concave placée au-dessous de la premitre sur
un arbre vertical et tournant avec celui-ci, travaillant ainsi contre
la brosse supérieure fixe. Les intervalles entre les différents étages
sont enveloppés par des cercles en tole perforée dont les perfo-
rations donnent dans le canal C, qui se trouve tout autour des
étages et est form¢ par le manteau extérieur de la machine. Un,
aspirateur enlé¢ve immédiatement de ce canal toutes les particules
de sons et d'impuretés détachées des grains et les conduit dans
la chambre ou le collecteur a poussiére. On ajuste la machine en
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Fig. 262, — Macérateur réfrigérant Hentschel.

uns au-dessus des autres, cintrés en forme d’ellipse et réunis
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1. (Société anonyme de constructions mécaniques Gor.ze

Fig. 265 — Nouveau macérateur H;ntsch
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presse ¢tant plein de dreche, et les robinets C et L. ne coul _'
presque plus, on ferme la soupape dentrée de mout E zet
robinets C et L.

Eau (lavage)

Eau (meichage)

Cadre impair.
Fig. 278 et 279 (Plateau du filtre-presse 4 lavage rationnel de Wauguier).

Pour meicher, on cuvre le robinet d'entrée d'eau inférieur
ainsi que les robinets d'air A et A, et, lorsque ces dernie
laissent couler du jus, on ferme les trois robinets O, A et A
Air, Le lavage descen-
dant se fait alors en‘
ouvrant le robinet
d’entrée d’eau supé-
rieur O’ et les robi-
nets d’écoulementC
des cadres pairs,
ceux L des cadres
1mpa1rs restant fer-
més. K
L'eau qui eut:.-‘e.".i -;
par O aux cadres
impairs, traversel
tourteaux formés
entre les plateaux
pairs et impairs et
sort, aprés avoir lavé ces tourteaux, par les robinets C des cadres '_
pairs. Wt

L'eau servant au lavage de la dréche doit avoir, autant que

Ean (lavage)

Eau {meichage)

Cadre] pair. Petit jus.

Fig. 280.
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}"inﬂirecte suivant linstallation, et on monte graduellement en
~ fempérature jusquaux environs de 33°: A partir de 33° jusqu'a
48500, il faut monter aussi rapidement que possible, puis de
.' 50 jusqu’a 60, 62°, on monte de nouveau lentement. Avec un peu
~ de pratique, on arrive facilement & avoir une température de
60° C. au moment ou tout le grain arrive dans le macérateur.
On maintient le mout durant trois heures et demie a quatre
heures 4 la température de 6o a 62°5, tout en faisant constamment
marcher I'agitateur et le moulin de Bohm. Pendant ce temps,
lamidon trempé se transforme d'abord en empois; puis, sous
linfluence de la diastase, il se® saccharifie.

Fig. 281,— Dépeleur-tamisear Muller.

Aprés trois heuses et demie a quatre heures, la saccharification
est terminée et on peut pomper le mout sucré encore fchaud dans
le dépeleur tamiseur : les balles et les grosses dréches sont retenues,
tandis que le mout décortiqué, sous la forme d'un mout clair, va
se refroidir sur un réfrigérant, et de la s'écoule ‘vers les cuves a
fermenter.

- Le dépeleur tamiseur le plus employé en Allemagne est celui
d’Ernst Miiller, construit par la_maison Eberhardt, de Bromberg.
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filtre préparatoire, tandis que le grand vase G est le filtre proprement
dit, qui, quand on comprime l'air dans I'appareil, sert en méme
temps d'accumulateur. L’air entre d'abord dans le vase V, traverse

D U
Otto| Hentsehel

Fig. 282. — Filtre 4 air d’Otto Hentschel.

le filtre K qui est rempli d'un liquide antiseptique ou de coton
humide trempé dans un tel liquide, puis il passe dans le véri-
table filtre G. Celui-ci est aux 2/3 de sa hauteur divisé¢ en com-
partiments par des plateaux perforés S. Le compartiment supérieur
sert de réservoir d'air et les 5 compartiments au-dessous, remplis
de substances diverses F, servent de filtre.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 e






















__765_

r. Pasteur avait recours, dans ce but, 4 de grands ballons dont le
d plat n'¢tait recouvert que d'une mince couche de liquide. Le
me de « culture en voile », n'est pas exact pour de la levure, mais
s pouvons adopter l'expression de culiure en aérobiose. Notre nou-
velappareil a levain est une réalisation industrielle de ce principe,

T
(o

|\ I

Fig. 285. — Appareil i levains purs avec aérobiose, systeme Barbet
(Exposition universelle 1900)

Nous dirons tout a I’heure, comment on introduit du mout
stérilisé dans I'appareil 4 levains; qu'il suffise de dire pour le moment
que la stérilisation du mout se fait en dehors de l'appareil.

A8 L'appareil a levains (fig, 285), est un cylindre vertical, en cuivre
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" méthodique V compléte la réfrigération du jus.

~ par la soupape L, soit a la cuverie par la soupape Y. Les ju:

— 68

traverse un appareil tubulaire B, ou il reprend, par un é
mvithodique, la chaleur du jus stérilis® sortant de C, et
rar la.soupape R dans la caisse tubulaire; le réirigérant

I

e
'.!||||i|||\| il fovivine

Fig. 286. — Levains avec aérobiose pour betteraves (Barbet).

Les caisses tubulaires avant emploi, sont soigneusement stéri-
lisées a la vapeur (soupape ] au récupérateur), ainsi que toutes
les conduites de connexion; leffet de la vapeur est complété par
I'injection d'un peu de formol, instantanément diffusé par la vapeur
dans toutes les parties des appareils. : ;.'

Le jus stérilisé retroidi est dirigé soit dans l'appareil 4 levains M.

doivent eétre distaribués par tuyauteries, et non par nochéres
air libre, afin darriver sans contamination jusqu’aux cuves. f.
L'avantage de la méthode de stérilisation totale est le suivant:
la destruction de la diastase saccharogénique permet de faire &
la diffusion des jus a aussi haute densité que l'on veut, tandis ;'
qu'actuellement il est trés difficile de fermenter a 4 degrés. Le
jus de betteraves devient aussi docile que la mélasse, laguelle
comme on sait, fermente 4 des densités bien plus élevées.
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forme d'une cornue et du réfrigérant formé d'nn serpentin C

~ plongeant dans le vase D.

La condensation de la vapeur dans le serpentin et le refroi-
. dissement du liquide exigent une certaine quantit¢ d'eau; Argand
~ eut I'idée de faire la réfrigération par le vin froid en place d'eau.
" 1l inventa ainsi le chauffe-vin dont nous parlerons plus loin ; mais
i cet organe ne pouvait étre sérieusement appliqué, parce que les

i :.'.'gpérations ¢taient discontinues. Il est ¢évident que le vin ne
- g'échauffait plus qu'avec une lenteur extréme quand il était
\ chaud : néanmoins le vin en arrivant dans l'alambic était chaud

et il y avait de ce fait gain de temps et économie de charbon.

TR Y

Fig. 291. — Ancien appalreil allemand de Pistorius 4 plusieurs chaudiéres,

Au lieu de chauffer le vin en C (fig. 291) par surface, nous
. pouvons le chauffer en faisant passer directement dans le liquide
" la vapeur provenant de A. Le vase C est alors fermé et la vapeur
- barbotte dans le liquide de C. Au lieu d'un vase on peut en
. mettre deux et faire barboter en C' la vapeur sortant de C. Clest
;7 lappareil de Woolf appliqué a la distillation dans les appareils de
- laborato:re de Glauber (fig. 291 bis).
4'_ ~ La fig. 291 bis représente l'appareil de Glauber. 11 se composait
. dune chaudiére, dun certain nombre de vases communicants
'-'.gntourés de liquides refroidisseurs, et d'un réfrigérant. On obte-
~ nait de l'alcool a un titre élevé sans recourir a la série de distil-

¥
s
i

f"'l'ations que nécessitaient les alambics.

.

Fome 11,
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S'il s’agit d'un liquide clair et neutre, on peut employer des
plateaux perforés, comme l'a fait Coffey et comme on le fait
encore en Angleterre pour les mouts servant 4 la préparation
du geniévre et du wisky. Pour un mout clair acide, on emploiera
de préférence les calottes multiples. Pour un mout trés épais, ce
genre de colonne ne convient pas: il se bouche et jl faut le

a8 ® 8 8 & % 8 08 8 0 8 @
o e a0 o 8 0 ® 8w 8 8o,
e e B 8 8 88 " 8 5.5 5 0 8 4

Fig. 293. Fig. 294.
Plateau 4 calottes multiples. Plateau perforéou plateau écumette.,

simplifier. Dévant les difficultés qu'on éprouvait dans I'emploi de
ces calottes, on a cru que ces organes ne pouvaient pas servir,
et on a remplacé ce genre de plateau par de simples chicanes :
telles sont les dispositions d'llges, de Collette, d= Siemens, ete...

Dans la colonne d'ligés, le mout rencontre une série de
chicanes disposées comme suit. Ce sont des diaphragmes, dont
les uns a (fig. 295), formant une surface tronconique, n'occupent
que la périphérie de la colonne, tandis que les autres & sont coni-
ques et occupent le centre. Ces diaphragmes portent des nervures
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" qui font prendre au mout un mouvement giratoire, qui change
- dedirection & chacun d'eux. Mais ici les séparations ne sont plus
~ aussi nettes, il n'y a plus & proprement parler de compartiments
. comme dans la colonne & calottes, et il se forme en certains
~ endroits des vides par lesquels la vapeur file sans étre bien en

Fig. 296, — Plateau & calottes longues de Savalle,

contact avec le mout. L'effet
utile de la colonne diminue
beaucoup. Il se produit a
peu pres le méme cas que
pour la diffusion continue
Perret (192). On peut en
dire autant de la colonne
Collette. Ici c’est une série
de plateaux perforés rec-
tangulaires fixés de toutes
parts a la colonne, excepté
d'un seul coté, par ou le
liquide descend sur le pla-
teau immédiatement en dessous. De ce coté le bord du plateau
est rabattu. Toute la colonne doit étre pleine de mout.

Fig. 297. — Vue en plan du plateau Savalle.
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maison Fontaine, de L.a Madeleine. LLe vin froid arrive par le bas
dans une partie conique, se répartit régulietrement dans tous les ‘
tubes et s'écoule a la partie supérieure par un tube recourbé
dont I'embouchure est au centre. :

529. Récupérateurs de la chaleur des vinasses. — La vinasse qui
s'écoule des appareils sont au
moins & 100° C et renferment
par conséquent une notable
quantit¢ de chaleur. Cham-
ponnois, I'inventeur de la ma-
cération et de tant d'autres
appareils et procédés, a eu
l'idée de récupérer la chaleur
de la vinasse en s’en servant
pour échauffer le vin froid
qui arrive dans l'appareil.

Le récupérateur de la cha-
leur des vinasses est ordinaire-
ment constitué par un réchauf-
feur tubulaire. La vinasse, qui
est sujette a encrasser la sur-
face, arrive chaude par le
haut, au moyen d'un siphon,
et circule entre les tubes ; elle
sort froide a la partie infé-
rieure, et remonte par un tube
recourbé. Un robinet sert
a la vidange des tubes pour
le nettoyage. Le mout fer-
menté ou vin arrive froid &
la partie inférieure et s'écoule
chaud a la partie supérieure
(Voir fig. 309).

Pour les mouts ¢pais une
difficulté¢ pratique se présnte
~ Fig. 304. — Récupérateur de chaleur pour ~ dans I'emploi des récupéra-

mots épais. (Syst. Barbet). teurs : Si l'on prend un ser-
pentin pour faire I'échange des

températures, les surfaces sont insuffisantes et inefficaces. Si l'on
s'adresse a4 un tubulaire, le coté de lintérieur des tubes peut bien
se brosser et se tenir propre : mais |'extérieur, c'est-a-dire les
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lateurs francais. Par suite du remous considérable qui existe dans

tout lintérieur parcouru par le mout, toute formation de dépots

est impossible, et l'appareil peut fonctionner trés longtemps sans

qu'il soit nécessaire de le démonter pour nettoyage. Mais il con-
somme plus de va-
peur que les colon-
nes a calottes.

Colonne a distil-
ler les mouls épais,
de @M. Sorel. — M.
Sorel a essayé, il y
a quelques années,

horizontaletn’exige

on reconnait la dis-
tillerie actuelle. Il

il recopie exactement

AT

w tiller cloisonnées,
’H”“II avec cettedifference
que le liquide est

présenté en nappes
minces au courant
_ de vapeur, au lieu
Fig. 316. — Colonne horizontale 4 motfits de M. E. Sorel. que celles-ci soient

le fonctionnement *
des colonnes a dis-

un type nouveau
d’appareil qui est

plus les énormes |
batiments auxquels

obligées de barbot-

ter dans le liquide (fig. 316). On arrive a ce résultat en faisant
tourner dans le liquide des disques montés sur des arbres de
couche : ces disques entrainent le liquide par capillarité et lui
permettent de se mettre en ¢équilibre de tension avec le courant
de vapeurs.

D'autre part le vase ou se meuvent les disques est divisé par
des cloisons en autant de compartiments qu'il y a de disques sur
chaque arbre : ces cloisons sont percées autour des arbres par de
larges orifices qui laissent librement circuler la vapeur et celle-ci,
pour passer d'un orifice au suivant, est obligée de lécher les disques:
de leur coté ceux-ci sont munis d'une ou plusieurs palettes qui, 4
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A est la colonne; B, le chauffe-vin tubulaire a étages: G, le
régulatenr a régime variable ; D, l'extracteur de la vinasse; E,
I'éprouvette ; a, le tuyau d'entrée du vin dans le chaufie-vin; &, le¢
tube de vin chaud ; ¢, l'écoulement de la vinasse ; d. le robinet

Fig. 318. — Vue extérieure de la colonne inclinée 4 circulation libre, inobstruable,
systéeme Guillaume.

d’admission de la vapeur; e. le tuyau de rétrogradation dans les
compartiments de concentration; f, le tuyau amenant le flegme
a l'éprouvette ; g, la trompette de dégagement de l'acide carbo-
nique ; Ak, le robinet réglant l'arrivée de l'eau dans les deux

compartiments inférieurs du réfrigérant.
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Fig. 337. — Rectificateur 4 colonne ronde et & plateaux perforés de Savalle,
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Fig. 340. — Rectificateur Savalle (Lepage et C'*, Paris).

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1






























_869.._

lépurateur A. Les vapeurs provenant de la colonne G se concen-

trent dans la colonne G’ et coulent a l'éprouvette A.

I’extraction des produits de queue se fait dans la colonne G,
vers le milieu de cette colonne. Clest a ’endroit ou le liquide des
plateaux marque 4o0° & l'alcoometre que s'accumule l'alcool amy-
liqgue, mais d'autres s'accumulent un peu plus haut dans les

Fig. 343. — Rectificateur continu primitif de Barbet (construction L. Fontaine).

plateaux ou l'alcoomeétre marque 7o. Pour pouvoir varier l'extrac-
tion avec la nature du produit & traiter, on monte deux tubes
placés l'un au-dessus de lautre et réunis en un seul tuyau,
aboutissant & I'éprouvette des queues. Ces queues ne marquent
qu'environ 50" a l'alcoometre. Pour pouvoir les vendre on est
obligé de les concentrer dans une petite colonne accessoire, ot
on les rameéne a go-9r* G L.
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De méme le rectificateur discontinu donne un grand volume de

produits batards, a basse teneur en produits de téte, qu'il faut

repasser ; tandis que les léles du continu sont a degré constant
(93-94) et d'une grande concentration en ¢thers.

En un mot d'aprés M. Barbet, I'¢puration supprime les moyens
~ goiils de tete (r).

2° Rectification con- ' |
finue proprement dile. ' i | i
— Le probléme préce- : : {
dent une fois résolu, | : ' i
la rectification est fa-
cile a réaliser, car le
flegme ne contient
plus désormais, com-
- me partie la plus en-
trainable (la plus vola- i
tile), que l'alcool éthy- : !
lique, qu'il s'agit d’ob- I ' e |
tenir a I'état de pureté. | | :

Supposons un ins- _II : O
tant que nous fassions ! P
une rectification dis- b o | 0" i
continue, et que l'opé- P i
ration ait déja duré 12 ' .
ey sss Heuresiis Alls el ' |
moment, le flegme de
la chaudiére ne con-
- tient plus que trés peu
de produits de téte, = Ny :
et l'alcool de I'éprou- ;
vette est de l'alcool
surfin.

(1) Sans vouloir contester . —
les avantages que présente 7 S
dans certains cas lavectifica- /7777777777777 777777 7
tion continue, disons tout de
suite que pour la production
des alcouls fins, les partisans
du continu ont été amenés dans ces derniéres années 4 rétablir la production des moyens
gotits qu’ils avaient d’abord complétement supprimés.

Fig. 344. — Reciificateur continu des Flegmes (Barbet).
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En E, on fait sortir la (ofalité du liquide rétrogradé. Il contient
la totalité des produits de queue, mais il est dépouillé de produits
de tete. Il passe ,a travers une éprouvette fermée H pour que

T L3 ’ Vv

1

N I

! |
ML [

il

! |

|

|

: |

| ;

Hi | | .

| | B |

|!| b |

I ]

H.8ER0Y

Fig. 348. — Colonne rectificatrice jumelle (E. Barbet).

I'on se rende compte du degré alcoolique approximatif et du
débit. Ce degré est indiqué d'ailleurs d'une facon plus précise par
la température qu'accuse le thalpotasimétre T.
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1° Emploi des calottes peignes .

2° Plateaux inférieurs a tres grands stocks de liquide, 8 et ro cm,
de hauteur de trop-pleins, afin de donner du wvolani{ aux appa-
reils (perfectionnement introduit depuis 1893).

I

S 1 M

222 : : = 'k A R Sl e e e
b S SR e Sy D H B B e e R
. < =T + T e el [ . e
' iz i

Fig. 349. — Rectificateur continu des Flegmes, systéme Barbet, type 1900,
avec son Rectificateur continu des mauvais goits, 4 droite

Modéle adopté par le Monopole des alcools de Russie 4 I'usine de Moscou
et construit par Waugquier et Fils, de Lille.

3¢ Epuisement en deux colonnes distinctes du flegme épuré
et des reflux amyliques des plateaux rectificateurs.
Dans les rectificateurs continus construits jusqu’ici par M. Barbet,

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1


















— Q04 —

de mieux que les plateaux perforés de Savalle qui molécularisent
la vapeur dans le liquide alcoolique et donnent ainsi le maximum
de facilité a I'échange de la vapeur faible contre une vapeur plus
riche. Malheureusement ces plateaux risquent a tout moment de
se décharger pour la moindre variation de la pression. et ces
variations se produisent chaque fois que I'on modifie I'alimentation.
Enfin par I'usage et surtout avec les vins ou mouts fermentés qui
sont acides, les trous s’agrandissent, et l'appareil ne fonctionne
plus normalement.

M. Barbet a cherché¢ un plateau qui euat la puissance des
plateaux perforés sans en avoir les inconvé-
nients, et il y est arrivé par son plateau a
calottes-peignes. Celui-ci est constitué par un
trés grand nombre de toutes petites calottes
en cuivre embouti, équidistantes, autour des-
quelles le vin se divise et circule avec facilité.
La longueur développée de la ligne de bar-

Fig. 350. botage de la vapeur est augmentée dans une
Calotte-Peigne. proportion considérable par rapport aux an-
ciens types. Enfin, et c'est cela qui caractérise

le systéme, le pourtour de toutes ces petites calottes est divis¢ par
une infinit¢ de traits de scie assez profonds, qui font ressembler

" UL iy v

il |
g " ||W|UWH|H1I||||||'|||'|| I

Fig, 351. — Plateau & Calottes-Peignes.

ces organes a des sortes de peignes a longue denture. La vapeur
emprisonnée sous chaque calotte se lamine finement a travers
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Fig. 355. — Appareil de distillation-rectification continue.
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et contrari¢e, laissant le temps au liquide d'¢changer des molé-
cules avec celles de la vapeur. Le liquide arrivant d'un plateau
supérieur [par le tuyau a
(fig. 358), parcourt |dans le
sens des fleches la galerie
extérieure a b, rencontre le
barrage #f, parcourt de
méme la deuxieme galerie
cd en sens inverse, puis
e f, etc... Arrivé au centre
du plateau en o, le liquide
descend sur le plateau infé-
rieur ou il recommence une
circulation semblable.

La disposition en casca-
des permet d'effectuer un
aussi long parcours avec
une grande régularité de
niveau ; enfin le grand
nombre de petites calottes
K, interposées sur le pas-
sage du liquide, donnent
une grande surface de bar-

Fig. 358. — Coupe de l'ancien plateau Egrot. botage.
Dans le systéme Guil-

laume, les nombreuses petites calottes du plateau précédent sont
remplacées par deux calottes annulaires A B (fig. 358) placées au-
dessus de nombreuses petites cheminées DD (représentées en poin-
tillé dans la vue en plan). Si nous considérons deux plateaux super-
posés, I'un porte un gros tuyau de trop plein C en son centre,
tandis que celui placé en dessous en porte quatre de petite sec-
tion FF, placés a la périphérie et coupés en sifflet comme le
. montre la figure.

Dans ce systéme de plateau, le mout a distiller circule, alter-
nativement d'un plateau a l'autre, du centre vers la circonférence
et de la circonférence vers le centre, en passant direclemen! sous
les calottes de barbotage.

Il est compréhensible que, diminuant ainsi le chemin a par-
courir par le mout sur chaque plateau et augmentant beaucoup
la largeur de section de la circulation, la dénivellation enire l'arrivée
et le départ est réduite au minimum; de telle sorte que le niveau
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éthers légers et aldéhydes, il n'y a réellement pas besoin de pousser
la purification plus loin que ne le fait sa pasteurisation. Ce n'est
pas par ces impuretés la que péche le pasteurisé, mais plutot
par une certaine quantité d’éthers lourds et d’origine. Celles-ci
sont véhiculées jusqu'au bout de I'appareil par la grande propor-
tion d'acide carbonique que contient le vin, ce gaz ne pouvant
pas trouver d'autre issue qu'a travers le plateau de pasteurisation.

D’aprés M. Pierre, le trongon D' de la fig. 363, ne peut
apporter aucune amélioration dans la qualité du pasteurisé; il ne
fait que concentrer les éthers en utilisant le calorique latent des
vapeurs sortant du condenseur C, pour se rendre en E. Il faut
une extraction de tétes, moins volumineuse, mais la rentrée de
la rétrogradation du condenseur E se faisant en-dessous de la
prise du pasteurisé¢, augmente I'impureté du pasteuris¢ par les
éthers et les odeurs constamment ramenés dans la colonne et
qui souillent d’autant plus le pasteurisé que la concentration des
éthers est plus efficace et que la rétrogradation devient plus
impure. Les résultats des deux appareils ne sauraient donc étre les
memes.

Distillation rectification directe avec élimination de la totalité des
produits de tétes comme opération finale, systéme E. Guillaume
(modéle 1899).

581. Poussant plus loin ses idées sur l'élimination des produits
de téte et de queue, M. Guillaume a créé ce nouveau modele dans
lequel il renverse complétement I'ordre d’enlévement des impuretés.

Jusqu'ici, la vapeur provenant de la colonne a distiller était
utilisée pour concentrer les produits de téte, afin de faire l'ex-
traction de ceux-ci, puis l'alcool ainsi épuré de ses produits de
téte allait, a l'¢tat liquide, dans une autre colonne pour y étre
élevé au degré alcoolique nécessaire a la rectification proprement
dite ; la concentration et l'extraction des produits de queue se
faisaient dans cette seconde colonne, alors que l'alcool achevé en
¢tait extrait par la partie supérieure. Or, dans le type nouveau,
ces opérations se trouvent inversées; c'est-a-dire que les vapeurs
d'alcools brutes provenant de la colonne a distiller servent a
¢lever l'alcool au trés haut degré nécessité par la rectification, et
a faire en méme temps la concentration ct I'extraction des
produits de queue, alors que la distillation et Uextraction des pro- .
dutls de téle se font comme opération finale, dans une derniére
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ne devient un produit de queue — et cela dans une trés faible
proportion qui en rend la sé¢lection bien difficile, — qu'a partir
de ce haut degré ; on peut citer encore l'isovalérate d'¢thyle qui
reste un produit de téte jusque vers 87° et devient ensuite pro-
duit de queue, ¢également dans une mesure trés faible, mais
cependant plus grande que pour l'isobutyrate d'éthyle, etc...

On a certainement remarqué déja, qu'avec certaines natures
de fermentation il est relativement facile d’obtenir des alcools
rectifiés ordinaires, mais que dés qu'on cherche a obtenir une
rectification plus grande et des alcools d'une pureté supérieure,
une odeur spéciale caractéristique apparait et prend le dessus,
odeur qu’il est extrémement difficile d’enlever. Pour M. Guillaume,
cette odeur particuli¢re, qui est d’autant plus perceptible que les
alcools deviennent plus purs, est produite par la présence d'une
de ces impuretés spéciales intermédiaires, peut étre engendrees
par des réactions internes pendant la période de rectification, qui
n'existent pour ainsi dire qu'en quantité infinitésimale, mais qu'il
est extrémement difficile de séparer, pour les raisons données ci-
dessus.

Voici maintenant comment on extrait ces moyens gouts: aux
plateaux sur lesquels la richesse alcoolique du liquide est de go
a 940 G L: (c’est-a-dire toujours plus de goe, et souvent méme
au-dessus de 93°), les robinets 2 (fig. 368) permettent de faire
une autre extraction continue pour les produits intermédiaires
plus volatils, produits qui constituent ordinairement les moyens
gouts, c'est-a-dire des produits de queue qui sont entrainés le
plus haut par les vapeurs alcooliques et qui ne deviennent
suffisamment solubles dans l'alcool bouillant pour s'y arréter, que
lorsque ce dernier atteint déja un trés haut degré alcoolique.

Ces produits se rendent aprées refroidissement a l'éprouvette J.

Comme pour les produits de queue, on regle l'extraction par un
petit robinet trés précis, a cadran et vernier placé prés de
I'éprouvette.

En outre, afin 'qu'on puisse faire choix du plateau sur. lequel
doit se faire exactement cette extraction pour obtenir le degré le

" plus convenable, la méme conduite allant au réfrigérant et a
I'éprouvette est reli¢e a plusieurs robinets (voir figure suivante 371)
placés sur autant de plateaux de la colonne situés eux-meémes
dans la région convenable.

Il est trés important, d'aprés M. Guillaume, de faire cette extrac-
tion spéciale pour éviter une accumulation trop grande de la
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catégorie-des produits intermédiaires dont le maximum de concen-
tration est le moins éloigné de la partie supérieure de la colonne,
c'est-a-dire le plus prés de la sortie des vapeurs allant au condenseur
ou a la colonne finale de séparation des produits de téte.

Ce sont précisément ces impuretés spéciales qui font que la
proportion des moyens gouts est plus ou moins grande dans la
rectification ordinaire; ce sont elles qui prolongent indéfiniment la
période de ces moyens gouts et qui persistent trés souvent dans
'alcool achevé. '

Bref, ce sont les impuretés les plus difficiles a extraire, parce
qu’elles se sélectionnent moins nettement sur les plateaux et qu'on
ne peut les séparer qu'en prenant en meéme temps une forte pro-
portion relative d’alcool éthylique.

Leur proportion et leur nature étant trés variables suivant la
nature des produits travaillés, le mode de fermentation et la
fagon dont cette derni¢re est conduite, la quantité de moyens
gouts a extraire est elle-méme variable. Faute de faire cette
extraction au point indiqué, il en resterait certainement encore
dans les vapeurs alcooliques & haut degré allant a l'éprouvette de
la colonne DD'. En effet, ces produits ne pourraient sortir que
par le haut de la colonne B ou par le robinet 1 placé dans le bas.
Or, leur maximum se trouvant placé sur un plateau intermédiaire
entre ce haut et ce bas, ils se partageraient pour partir des deux
cotés. Une fois parvenus en DD’ ou régnent les trés hauts degrés,
il serait impossible d’¢liminer totalement ces produits, et il en
resterait toujours dans l'alcool a4 rectifier allant & I'éprouvette.

Extraction finale des produils de léte. — Les vapeurs alcooliques
qui sortent du condenseur C (dont la quantité peut étre réglée
soit par le passage de l'eau au condenseur, soit par un robinet),
sont & tres haut degré; elles sont complétement débarrassées de
tous les produits de queue, mais elles contiennent encore tous
les produits de téte; elles se rendent directement, par le tuyau 4,
dans la 2¢ colonne DD', a hauteur du trongon de réduction 3.
C'est une colonne indépendante spéciale affectée a I'extraction
finale des produits de téte.

La concentration de ces derniers s'opére dans la partie supé-
rieure D’, alors que leur distillation proprement dite se fait dans
la partie D située au-dessous du trongon de réduction, laquelle
partie forme une véritable colonne de distillation dont le soubas-
sement est chauffé par un serpentin ou une chambre tubulaire.
Le chauffage est réglé au moyen d'un robinet qui ameéne la vapeur
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Les produits de téte, concentrés et refroidis, vont a I'éprouvette
K, et l'alcool rectifi¢ achevé sort par le soubassement de la petite
colonne D au fur et & mesure de son arrivée au bas de cette
colonne pour aller au réfrigérant 7, et de la a la grande éprou-
vette M de bon gout. Ce sont les « vinasses » de la distillation
des produits de téte qui deviennent I'alcool bon gout achevé.

Tel est le nouveau procédé de M. Guillaume.

La figure 369 en est une application & la colonne a distiller
« inobstruable » Guillaume ; cette application comprend tous les
autres perfectionnements déjd cités antérieurement (les mémes
lettres et chiffres se référent aux meémes objets d'une figure a
l'autre) :

A est la colonne
a distiller,dite « in-
obstruable », pour
mouts clairs ou
¢pais; G est le re-
cipient accumula-
teur dont le trop-
plein rentre par b
dans la colonne a
distiller, Le fond
de ce récipient est
conique pour pou-
voir réunir et éva-
cuer les dépots qui
pourraient se pro- :
duire au cas ou ; ?!

l'on jugerait utile
de traiter les
flegmes par des

agents chimiques _ Eryres M iy ¢
d'épuration ; ces Fig. 370. — Dlsnllat.lon-ref:nﬁcauon directe de M. Guillaume,

7 g — Schéma du dispositif adopté dans le cas ot la colonne
derniers peuvent  g¢puisement A est trop haute pour que les reflux de la
¢tre. alors intro-  colonne de concentration B puissent y retourner,

duits soit sur

l'un des plateaux, soit dans le récipient accumulateur méme.
Les vapeurs alcooliques, arrivant par 8 de la colonne a distiller,

barbotent d'abord dans la partie supérieure du liquide contenu

dans de ballon accumulateur avant de s'élever dans la colonne B.

La marche est réglée de facon a maintenir la richesse du liquide
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alcoolique contenu dans le ballon accumulateur entre 5 et 1o° de
préférence ou, d'une fagon plus générale, trés peu au-dessus de
la richesse du mout a distiller.

Dans ces conditions, le ballon accumulateur G ne sert plus
d’extracteur d’huiles; ces derniéres sont extraites par le robinet 1
et les produits intermédiaires par le robinet 2 (identiquement
comme il a été dit pour la figure 368).

Les condenseurs C C! sont du systéme Guillaume déja connu ;
les vapeurs alcooliques entrent par le bas, alors que l'eau froide
arrive par le haut, la méthodicité de la circulation étant assurée
par les moyens indiqués antérieurement et la rétrogradation de
la condensation dans la colonne n'ayant pas de conduite indé-
pendante. Un robinet 4 vernier, d'un réglage trés précis, déter-
mine la sortie des vapeurs alcooliques allant 4 la colonne D D!,

Le chauffage du faisceau tubulaire ou du serpentin placé dans
le sgubassement de cette derniére colonne est fait, au moyen du
robinet 1o, par un petit prélévement de vapeur détendue fait au
bas de la colonne a distiller.

Le réfrigérant R est trés petit ; son importance est seule dé-
terminée par la nécessité d'évacuer l'acide carbonique, car elle
sera toujours plus que suffisante pour refroidir la quantité de
produits de téte a envoyer a I'éprouvette; cette extraction est
réglée au moyen du robinet 11. Un siphon de communication 12,
établi entre le réfrigérant R et le condenseur C!, permet la rentrée
du liquide alcoolique condensé et refroidi dans le réfrigérant R
et son réchauffage par les vapeurs qui s'élévent dans le conden-
seur C'; la rentrée de ce liquide froid dans le condenseur C!
augmente ainsi d'autant l'efficacité de ce dernier.

Dans la figure 370, il est supposé que la colonne a distiller est
trop haute pour que la rétrogradation de la colonne B puisse s'y
faire. Il faut, dans ce cas, que cette rétrogradation aille dans
une petite colonne d’épuisement annexe A': les vapeurs alcooliques
qui en résultent viennent se mélanger a celles de la distillation
au bas de la colonne B.

Dans la figure 371, toutes les vapeurs alcooliques provenant du
haut de la colonne B vont a la colonne D' D sans passer par le
condenseur. La rétrogradation en haut de la colonne B (qui est
indispensable au maintien du haut degré alcoolique el du classement des
produits sur les plateaux), est assurée au moyen d'un prélévement
convenable fait au bas du trongon D! de la colonne D D!; et
I'alcool bon gout achevé va toujours a I'éprouvette M a'sa sortie
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dans la colonne B. Les vapeurs de cette colonne vont alimenter la
colonne d'épuration finale DD', surmontée du condenseur C.

=

|

Fig. 372. — Distillation-rectification directe de M. Guillaume avec"double[séparation des
produits de téte :*1° Distillation dans la colonne inclinée A ; 2° Séparation-concen-
tration des produits de téte en D; 3° Extraction des produits de queue et concen-
tration de I'alcool 4 haut degréen B; 4° Epuration finale en S.

Nota. — Le dessin de la colonne S doit étre rectifié suivant la colonne D D’, des
figures précédentes.
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Rectification
continue systéme
Guillaume
(type 1899).

984. La fig. 374
représente 'appli-
cation du procédé
Guillaume. dernier
type 1899, a larec-
tification continue
séparée.

Cest la méme
disposition que
pour la distilla-
tion-rectification di-
recte, sauf que
I'alimentation de la
colonne B se fait
avec des flegmes
liquides, que Ila
rétrogradation du
ballon accumula-
teur G passe dans

~la colonne d’épuise-
ment A! (au lieu de
retourner 4 la co-
lonne a distiller qui
n'existe pas), et que
tout le chauffage de
la colonne B se fait
en passant par la
colonne Al

Il n’est pas inu-
tile de répéter que
la rectification con-
tinue séparée, bien
que beaucoup plus
avantageuse que la
rectification discon-

o]

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

B2
==y ]
;
Al
- G‘
r

d'épuration finale des alcools 4 haut degré.

: 1° Extraction des produits de queue et des moyens

as pro luits de téte par une coloan

avec extractions inverséas

Fig. 374. — Rectification continue séparée de M. Guillaume,
gofits et concentration de I'alcool 4 haut degré; 2° Siparation d
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La plupart des impuretés sont produits de téte dans l'alcool a
bas degré et produits de queue dans l'alcool & haut degré. Il y a
pour chacune de ces impuretés un degré alcoolique de transition
pour lequel I'impureté n'est ni de téte, ni de queue, c'est-d-dire
que la vapeur produite poss¢éde le méme prorata de cette impu-
ret¢é que le liquide qui l'a engendrée. Donc aucune analyse, aucune
séparation de I'impureté n’'est possible 4 ce degré alcoolique la.

C'est précisément a cet étage la que I'impureté se localisera au
maximum de concentration. .

Il semble, a priori, qu'il faudrait faire, au continu, autant d'ex-
tractions qu'il existe de ces impuretés hybrides, chacune ayant son
point critique spécial et par conséquent une zone particuliére ou
elle est le plus concentrée, mais comme la localisation s'étend sur
un assez grand nombre de plateaux (1), on peut, d'aprés M. Barbet,
réduire a deux le nombre des extractions utiles.

En nous reportant au diagramme des coefficients de purifica-
tion dress¢ par M. Barbet, d'aprés les expériences directes de
M. Sorel (fig. 220), on y voit 5 substances qui jouissent de la pro-
priété d'étre produits de téte 4 bas degré alcoolique et produits
de queue a haut degré; ce sont:

L'alcool amylique, dont le point de changement est vers 36-40°;

L'isovalérate d'isoamyle, vers 60° ;

L'acétate - — 67°;
L'isovalérate d'éthyle, — 870,
L'isobutyrate — — 93

L'examen de ces courbes montre que les 3 premiéres impuretés.
donneront une loi de décroissance assez rapide sur les plateaux.

(1) Sur le plateau ol se pratique l'extraction 4 75° on peut trouver d certains
moments jusqu’a 8 et méme 10 p. 100 d’alcool amylique insoluble dans l'eau salée; et
dans le soubassement de l'appareil qui est 4 zéro, on voit souvent des bulles d’alcool
amylique surnageant dans le tube de niveau d'eau, ce qui veut dire que les eaux rési-
duaires n’en étaient pas épuisées,

Pourtant, 4 75°, d’aprés le diagramme de la fig. 334, ily a déja 2 fois 1/2 plus de
fusel dans le liquide bouilli que dans le distillat; donc le corps y est trés nettement de
queue, et il n’aurait pas di y monter.

A 0°, le fusel est trés nettement de téte, puisque K’ = 3,3 environ, et la tempéra-
ture s'est élevée de 12 4 13° depuis le plateau 4 40°, tout en €tant 4 la zone 4 concentra-
tion maxima de l'impureté; cela n’empéche nullement les plateaux, méme assez
¢loignés, d'en posséder encore une proportion importante.
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TABLEAU SOREL EN DEGRES PONDERAUX

MONTRANT L'EAU COMME IMPURETE DE QUEUE DE L'ALCOOL

K K
it s Tensur (coeflicient en nombres
i on eau de entiers
Degrés | Température Degrés Tenear - purification) négalifs
G. L. d'ébullition pondéral en ean de la vapeur Gol. 8 e
1 2 3 4 b Col. + Gol B
30 ° 85.70 24.6 75.31 38.34 0.509 — 1.96
40 84.10 33-33 66.62 35.44 0.53 — 1.388
50 82.80 42.51 57.49 32.17 0.56 — 1.791
60 81.70 52.16 47.84 28 55 0.59 — 1.67
70 8o0.80 62.45 37.55 24 30 0.59 — 1.56
8o 79.92 73.54 26.46 18.83 0.64 — 1.408
90 78-12 85.70 14.30 11.95 0.91 — 1.204
93 78.90 89.67 10.33 9.24 0.83 — 1,12
94 78.83 91.03 8.97 8.27 0.92 — 1.084
95 78.75 92.43 7 7.97 0.93 — 1.07
96 78.68 93.86 6?1 5.86 0.95 — 1.05
97 78.61 95.35 4.65 4.50 0.96 — 1.04
98 78.56 96.84 3.16 3.01 0.96 (?) | — t.05(?)
99 78.48 98.39 1.6t 1.53 0.95 (?) | — 1.05(?)
100 78.4 100 0 o 1.00 — 1.00

Draprés les chiffres de ce tableau, tragons un diagramme (fig. 375) qui parlera mieux
4 Pesprit. Les petites inflexions de la courbe dans les degrés élevés (de 9o 4 100°) sont
certainement dues & de légéres erreurs d’expérimentation, mais peu importe. La coarbare

Fig. 375.
Diagramme donnant les coefficients de purification de ’eau considérée comme
impureté de queue par rapport 4 I'alcool,

moyenne, dans cette période, nous montre que de 93 4 100° le coefficient K’ varie de
0,90 4 1,00; soit 0,95 en moyenne, Clest exactement la méme moyenne que nous
avions trouvée pour l'isobutyrate d’éthyle de 93 4 97°; d’oli notre assimilation pour ces
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Supposons que l'appareil n'ait pas d2 pasteurisation, laqu:lle est sans effet sur ce
produit de queue, et qu’il y ait 3 p. 100 d'extraction au plateau 2 75°,

Négligeons l'extraction similranée de 2 4 3 p. 100 d’huiles 4 420, parce qu’a ce
plateau la teneur en isovalérate est déja beauzoup affaiblie.

97 Hrael i
Ioox°‘°5°4a +mo><:.17a a8

Or nous avons vu que A’, quantité d'isovalérate restant dans le flegme épuré, était
égal 4 '2% A’, quantité qui existait dans le flegme brut.

On en déduit que I'alcool du haut emporte §8 p. 1oo de A’, et I'extraction & 75"

42 p. 100 de A’. Et par rapport au fl:gme brut, 'alcoo rectifié contient 2.90 p. 100

d'impureté, tandis que, par I'appareil Guillaunz, qui n'a pas I'épuration préalable, il y
n aurait 58 p. 100, soit 20 fois plus.

L 90 : M. Barbet a fait la méme étude pour l'acétale

i d'isoamyle; les calculs se font de la méme fagon et

nous allon: nous contenter de donner le diagramme

4 o (fig. 377) pour 'épurateur et les résultats définitifs
| sans répéter tout au long les détails de la démonstra-

6 [ tion. Le diagramme a été fait en prenant pour a des
s lod N 9 abcisses dix fois plus petites, parce qu'avec cette
N impureté 14, pour laquelle le changement de signe

& gL de K’ a lieu 4 70°, la zone de concentration maxima
N offre une teneur considérablement plus accentuée que
& pour l'impureté pr‘cédente, L aussi nous avons admis

2 J}i\ que les plateaux n’avaient que 50 p. 1oo d’efficacité,
4L

Limpureté 4 P'éprouvette de téte étant a, les
flegmes épurds conservent 0,2 a, de sorte que l'épu-

Ofimehbal ration de fractionnement, en supposant toujours que
// [Tt 'on préléve 7 p. 100 de tétes et 93 de flegmes épurés
4 A devient :
3 / : 7a+ 93 X 0,2 a= 100 A,
7.?.13 7a -+ 18,6 a = 100 A.
¢ —ﬁﬂ . Ce qui donne 27,3 d'extraction par en haut et
s 72,7 d’'impureté restant dans le flegme épuré.
o ’T Pour cette impureté-lal’épurateur n’a plus beaucoup
0.5 d’action, mais il e(t semblé, a priori, qulil ne dat
P H pas en avoir du tout, parce que, dans les hauts degrés,
” K’ atteint — 2.
2 3 10 Au rectificateur, grice 4 cette haute valeur de K’
: 3 la rétrogradation des 30 plateaux va avoir une efficacité
Fig. 377 trés grande, car la teneur du plateau supérieur, par

rapport 4 celle 4 93° qui est égale d 2,25 u va étre:
30

2,25 a4 % 0,66 = 2,25 @ X 0,000.00525 = 0,000.011,8 a. Donc négligeable.
L’extraction se fera entitre par le plateau 4 75°. Supposons que l'on retire 3 p. 100.
Quel sera le 1aux x de I"impureté A ce plateau ?
e MRS T LA R 24.2 A
100 100
. Il en résulte que la zone maxima 4 cet appareil est moins concentrée qu’a I'épurateur,
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A celui-ci en effet, le diagramme nous donne une concentration de 11,7 @. Or nous
avions 27.3 a =100 A. Donc 11,7 a = 43 A,

Tandis qu’au rectificateur il n'y a que 24,2 A, a cause de P’extraction, Cette consta-
tation a amené M. Barbet 4 la conviction qu'il y avait intététd pratiquer déjd une certaine
extraction d I'épurateur continu, & la base des plateaux de concentration des téfes. Selon qu'il
s'agira d’épuration de flegmes ou d'épuration directe des vins, I'étage ol l'on aura
intérét i faire I'extraction variera ; cet étage dépenira aussi de la nature des flegmes,
mais on voit que le degré de l'extraction devra étre compris entre 60 et 80°; on n'a
aucun intérét 4 aller plus haut, car les imburetés Je la nature de I'isobutyrate d’éthyle sont
far ce fait, produits de téte, et n'ont aucun besoin d’extraction, pourvu qu'on ne
supprime pas I'épurateur continu dont on vient de montrer le réle nécessaire,

M. Barbet vise surtout trois points dans la critique ci-dessus:
e Le volume des extractions ; 2° Le coefficient d'épuration pour
les impurelés considérées ; 3° Le nombre et lefficacité des
plateaux. :

1° En ce qui concerne le premier point, il n'y a rien a discuter;
tout dépend de ce qu'on veut faire.

20 Le coefficient K, de Sorel, pour lisobutyrate d’'éthyle est
de 0,95 a4 95°, de 0,90 & g6° et de 0,85 au maximum pour g7°. —
I'alcool extrait au haut de la colonne principale pour aller 4 la
colonne des produits de téte a toujours, sauf accident sérieux a
I'appareil, g69 7. g6°,8 ou g6° g et non gb° 3; il est certain
que ces quelques dixi¢émes en plus ont ici une grande influence,

L’alcool a 93° a un coefficient K = 1,0115 : & 95°, 1,005;
A g6°, 1,00287; & 97°, 1,000178. La différence avec K = 1 est
donc considérablement moindre que pour lisobutyrate d'éthyle.
En outre, plus le degré de l'alcool s'éleve, plus son coefficient K
se rapproche de l'unité, tandis que pour lisobutyrate d’éthyle,
c'est absolument le contraire a partir de 939 5 ou K= 1. Il n'y
a donc, d'aprés M. Guillaume, aucune analogie & établir entre ces
corps et l'eau.

3° Quant au nombre de plateaux, ce n'est pas 30 plateaux
seulement que met M. Guillaume au-dessus de l'extraction a
93 — 04°, mais 40 et méme s50. Dans un appareil marchant
normalement il y a au moins 4o plateaux au-dessus de g4° — 15
a 18 au-dessus de g6° ,5. 11 faudrait donc appliquer un coefficient
K'o0,94 sur 4 plateaux, de o,go sur 6 a 8 plateaux, de 0,92 sur 12
plateaux et de 0,84 sur les 15 a 18 plateaux au moins qui restent,

4° Enfin, le coefficient d'efficacité des plateaux choisi par
M. Barbet, ne s'applique que dans le cas d'organes reconnus
defectueux aujourd’hui. M. Guillaume n'obtient jamais moins de
96 °7 a 97°, et M. Barbet lui-méme recommande, depuis 7 a
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Tous les plateaux des appareils Crépelle-Fontaine sont munis
de calottes a dentelures triangulaires (fig. 339) posées au-dessus
de cheminées longues. Ces calottes divisent tres bien la vapeur. Dans
les calottes peignes, les entailles atteignent a I'état neuf, 7 &
8 mm. de largeur et s'élargissent rapidement par la corrosion.
Dans ces conditions, ce ne sont plus des organes de division
de vapeur, tandis qu'avec les calottes 4 dentelures triangulaires,
quelle que soit l'usure, la forme de l'¢échancrure reste toujours
triangulaire 4 fond étroit et divisant bien la vapeur.

Nouveau rectificateur continu, systéme Crépelle-Fontaine

588. Cet appareil se compose essentiellement d'un rectificateur
proprement dit placé entre deux épurateurs (fig. 381).

Les flegmes bruts introduits dans le premier épurateur A,
aprés avoir ¢té chauffés dans le récupérateur R par les vinasses
sortant du rectificateur proprement dit, descendent de plateau
en plateau jusqu'en bas de l'appareil en rencontrant un courant
ascendant de vapeur, produit par le chauffage du bas de 'appareil.
Ce courant de vapeur traversant le liquide a chaque plateau vola-
tilise et entraine les produits les plus légers, les éthers ou
mauvais gouts de téte qui, lavés et concentrés par la rétrogradation
produite par le condenseur N', passent au réfrigérant N” et de
la a I'éprouvette K. La pression dans I'appareil est réglée par le
régulateur D. Un régulateur spécial décrit plus loin et combiné
avec I'éprouvette K actionneun papillon monté sur le tuyau d'eau
allant au réfrigérant et au condenseur, régle le débit d'eau et
par conséquent le produit des éthers ou produits de téte.

Arrivés au bas du premier épurateur A, les flegmes débar-
rassés d’'une grande partie des éthers passent dans le rectificateur
proprement dit. Ils descendent de plateau en plateau en s'épuisant
au contact de la vapeur de chauffage de l'appareil et les produits
montent dans le ‘haut de l'appareil ou ils continuent a se classer
par suite de la rétrogradation produite par le condenseur P.

Dans le haut on trouve de l'alcool liquide concentré mélangé
aux éthers qui ont échappé a laction du premier épurateur et
des vapeurs de cet alcool qui montent au condenseur P. L'ex-
traction des huiles se fait par des prises dans la zone ou elles
sont le plus concentrées et elles sont conduites au réfrigérant I
a la suite duquel se trouve une éprouvette,
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Le liquide épuisé a sasortie traverse le récupérateur R ot il chauffe
les flegmes entrant dans le travail, et passe ensuite a l'aqueduc.

L'épuisement de ce liquide en alcool est contr6lé par la con-
densation d'une partie de vapeur prélevée dans le bas de l'ap-
pareil et conduite au condenseur réfrigérant | muni d'une
éprouvette dans laquelle plonge un alcoometre.

Quant aux vapeurs d'alcool qui ne sont pas condensées dans
le condenseur P du rectificateur, elles passent dans le deuxi¢me
¢purateur C pour y abandonner les éthers qui leur sont encore
mélangés. Elles pénétrent dans la colonne de l'épurateur en Q,
montent de plateau en plateau jusqu'au condenseur R" en tra-
versant le liquide laveur produit par le condenseur; les éthers
se concentrent dans la téte de l'appareil, montent au conden-
seur R', se réfrigérent en R" et vont a I'éprouvette G, tandis
que l'alcool qui est en partie dépouillé descend dans le bas de
la colonne en rencontrant un courant de vapeur d'alcool produit
par un chauffage fait dans le bas de la colonne en S, qui achéve
sa purification. L'alcool condensé sort de ce second épurateur,
se rend au réfrigérant T et de 1a a I'éprouvette M qui peut étre
aussi munie d'un régulateur spécial agissant sur la quantité d'eau
a introduire aux condenseurs pour obtenir automatiquement les
fractionnements désirés. Les régulateurs d'eau dont il est parlé
ci-dessus se composent d'une balance dont l'axe du fléau est
calé sur la tige d'un papillon a placé dans la conduite d'eau qui
va au réfrigérant et au condenseur. A l'extrémité de l'un des
bras de levier se trouve suspendu un récipient b recevant le
coulage du réfrigérant et laissant évacuer le liquide dans l’éprou-
vette par un robinet ¢, une Valve U ou un obturateur quelconque
placé a sa partie inférieure. Sur l'autre bras de levier se trouve
un contrepoids d ou un ressort antagoniste.

Lorsque le coulage du réfrigérant augmente, le débit du
petit robinet ¢ devient insuffisant, le liquide s’accumule dans le
récipient, son poids augmente : I'équilibre est rompu, le réci-
pient baisse, le papillon s'ouvre en permettant & une plus
grande quantit¢ d’eau de passer au réfrigérant et au condenseur,
ce qui a pour conséquence de diminuer le coulage. Si le coulage
diminue, l'effet inverse se produit, le niveau du liquide dans le
récipient baisse, son poids diminue, l'action du contrepoids l'em-
porte, le papillon se ferme, une moins grande quantit¢ d'eau
passe au réfrigérant et au condenseur, et par conséquent le
coulage augmente.
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C’est l'épurateur des vins (fig. 382) superposé aux trongons
d’épuisement B de la colonne 4 vin. Les troncons B se trouvent
séparés des trongons C par un plateau plein, de sorte que les
vapeurs qui montent de B ne peuvent entrer dans C, mais se

SRR ST

Fig. 382
Rectificateur continu des Vins, type 1900
(Exposition universelle, classe 55).

dirigent par un gros
tuyau dans les tron-
¢ons inférieurs du
rectificateur propre-
ment dit A, Ensortant
de celui-ci, les vapeurs
d'alcool pur, a gbt°,
se rendent au conden-
seur I et au réfri-
gérant |.

Dans l'appareil des
fig. 353 et 354, p. 907,
on chauffe le vin jus-
qu'a un point tangent
a 1'¢bullition, avant
de le laisser entrer
dans l'¢purateur, ce
qui se fait par un
tubulaire M chauffé
avec de la vapeur
prélevée sur le sou-
bassement du recti-
ficateur. Dans le nou-
veau modele, au lieu
de prendre la vapeur
sur le soubassement,
M. Barbet la prend
en haut de la colonne
C d'enlevement des
produits de téte du
vin.

Les vapeurs qui
s'en dégagent sont

des vapeurs alcooliques de 35 a 45° en moyenne, selon le degré
du vin, et ces vapeurs ont de g6 a4 ¢8° de température. En
chauffant U avec ces vapeurs, leur condensation fournit un second
contingent de flegme, et cela, comme précédemment, sans aucune
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ANALYSE DE FLEGMES, D'ALCOOL DE CCEUR ET DE MAUVAIS GOUTS, PROVENANT
D'UNE DISTILLERIE TRAITANT LES MELASSES DE PETTERAVES

FLEG. COEUR MAUV G.
Extrait et SR LRt e A e 0,04 g5 0
Alcools D Vsnes S i L e A ST 44,7 95-9 89
Acides (en a. acéthue,\ SRS TR 2 i e R R 0,792 0,060 0,060
Ethers (en‘acétate’'d'ethyle)issa = riaics 0,246 0,070 | 4,780
Aldéhydes (en a. éthylique). . . . . . 0,045 0,002 5,925
Burfarol. 80 S s T A Ak - 0,0015 o 0,002
Alcools supérieurs (en alcool 1sobuty]1que) ol 1.300 0,010 24,200
Ammoniaques et amides (en Az. H3 ) . . ., 0,0106 0,0027 0,156
Bases pyridiques et alcaloides (en Az, H?®) , 0.001( 0,0004 | 0,0054
Total des produits étrangers 4 I'alcool éLhyl:que 2,3961 0,1451 | 35,1284
Coefﬁc:ent (ot 0 o T s S R . 0.65 0,015 4,11

—— —_—————— .

D'aprés ce tableau, le flegme contenait o g. 246 d'éther pour
45°5 soit o g. 54 pour roo degrés; le cceur de rectification en
contient o g. o073, soit seulement 7 fois moins que le flegme.
L'élimination des éthers est donc, d'aprés ce tableau, fort impar-
faite. En examinant les points d’ébullition, on voit que celui de
éther acétique est de 77°, tandis que celui de lalcool est de 78°
soit seulement 1° de différence ; d'autre part, en examinant les
coefficients K, de M. Sorel, page 933, et les coefficients de recti-
fication K', de M. Barbet, on voit qu'une épuration a bas degré
bien faite aurait du donner un meilleur résultat.

Il semble donc que pour l'¢limination des produits de cette nature
la rectification discontinue soit en défaut parce qu'elle arrive trop
vite au haut degré. Cependant le coefficient K a encore une
valeur de 2,4 4 qo° et de 2,1 a g6°, en sorte que I'épuration
devrait étre plus profonde. M. Barbet accuse le rectificateur
discontinu de manquer de méthodicité et le condenseur de
ramener constamment des produits de téte dans la colonne
(p. 888). !

Nous avons vu que le condenseur généralement employé
avait en effet ce défaut, et nous avons dit qu'on pouvait y
obvier par I'emploi d'un condenseur rationel. Quant au défaut de
de méthodicité qui constituerait pour la rectification discontinue
un cas d'infériorité par rapport & la continue, nous devons dire
que nous ne possédons encore pour la rectification continue
aucune analyse compléte comme celle que nous venons de donner.
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Les ro p. 100 d'impuretés se repartissent a peu prés comme
suit : ;

Aldéhydes, éthers simples (93 — 939. . . . . . 1,0
Ethersseompostss e mut i Sy. cro e b s inat e 7,0
Huilesessentielles i S ol s Yot b nedt o 2,0

10,0

Freinte a la rectification

591. On n'a écrit que fort peu de choses sur la freinte a la
rectification ; la question a cependant une grande importance.
La premiére explication des pertes a ¢été donnée par Savalle.
Celui-ci a admis que l'alcool pouvait se détruire pendant la
rectification, en se transformant en produits divers, éthers et
carbures. M. Barbet a admis la possibilité¢ de ces réactions, et
s'est demandé s’il n’y aurait pas une dissociation assez intense
pour que l'alcool, surtout en présence de certaines impuretés qui
la favorisent, se décomposit en eau et en carbures gazeux,
D'aprés M. Barbet, la principale cause de la freinte est due au
contact direct des flegmes avec les serpentins de chauffage, et
pour un méme appareil, la freinte est d'autant plus forte que le
produit a rectifier est moins pur. M. Sorel a vivement combattu
cette hypothése de ces réactions si extraordinaires que nul chi-
miste n'a jamais constatées. D’aprés lui, l'influence des erreurs
de l'alcoometre suffit & rendre compte d'une grande partie des
pertes 4 la rectification sans recourir a une explication hypothé-
tique basée sur une destruction de l'alcool. A la fin d'une rec-
tification, on vide l'appareil deés que I'alcoomeétre accuse o°. Or,
l'alcoomeétre est trés influencé par la tension capillaire des liquides
dans lequel il est plongé, et ne donne d'indication exacte que
dans de l'eau alcoolisée pure; s'il fournit des indications trop
faibles en présence d’alcool chargé d’huile, l'opération est arrétée
trop tot et la perte est d’autant plus forte qu'il restait plus
d'alcool dans la chaudiére et la colonne, quand on a commencé
a laisser tomber le degré.

D’aprés cette citation, M. Sorel admet qu'on lache a l'aqueduc
les eaux résiduaires des rectificateurs sans se rendre compte de
leur composition. Ce n'est cependant pas ainsi que l'on opére
dans un travail bien suivi. Voici comment on procéde: Les
plateaux ayant été vidés par un dispositif quelconque, on
préleve par le tube a niveau un échantillon d'eau résiduaire

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

.|















Un autre argument est le suivant. Si I'¢puration par le char-
bon consiste seulement dans une absorption de fusel, I'alcool
filtré doit renfermer moins de fusel que le non filtré; or, d’apreés
les expériences récentes du Dr Gladenapp (1) c'est le contraire
qui a lieu : la proportion de matiére soluble dans le chloroforme
(procédé Rése) a augmenté. De plus, on trouve que le charbon
ne renferme pas de fusel. Que s'est-il donc produit?

L'expérimentateur a constaté que le charbon ne retient que
1 °/, du fusel contenu dans l'alcool ; mais, apres filtration, l'alcool
renferme une proportion d'aldéhydes et d'éthers plus grande
qu’auparavant, au moins pour ceux qui n'en renferment qu'une
faible proportion. Il semble résulter des recherches du docteur
Gladenapp les conclusions suivantes : 1° L'action du charbon est
plutét chimique : c'est une oxydation qui transforme partielle-
ment les divers alcools en aldéhydes, cétones et acides; il y a
donc aussi production d'éthers. 20 Quand l'alcool renferme peu
d'aldéhydes, la quantité formée par oxydation est faible; s'il en
renferme beaucoup, une partie disparait par la filtration, absorbée
par le charbon. 30 Les éthers formés jouent le principal role
dans l'amélioration du gout et du bouquet. 4° Le charbon ne
retient qu'une quantité de fusel insignifiante.

Il résulte de cette étude d'autres considérations intéressantes
pour le distillateur. Puisqu'il s'agit d’une oxydation, l'effet en
serait sans doute plus intense a chaud; c'est un essai a faire.
On aurait également intérét, avant d'employer le charbon revivifié,
a le traiter par un courant d'air sec, afin que ses pores conden-
sent le maximum de gaz oxygéne.

Jusqu'ici on a toujours cherché dans la pratique une tempé-
rature aussi basse que possible. Dans ce but on fait souvent
passer le flegme ou l'alcool dans un réfrigérant a étages genre
Paucksch (fig. 66) avant de l'envoyer dans la batterie. En outre
comme on attribue l'action du charbon & l'élimination des fusels]
des éthers lourds, des huiles et des substances odorantes, on
tache d'augmenter l'effet épurant en diminuant la solubilit¢ de
ces corps par addition d'eau. On ramene donc le liquide a
filtrer & un degré alcoolique de 40 a4 30 et méme 25° G. L.

Les meilleurs charbons pour filtration sont ceux provenant
d'essences légéres, tels que le tilleul, le hétre, le fusain, le
pin,

(1) Zeitschrift far Spiritus industrie, 1898, p. 284.
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En Allemague, on emploie beaucoup le pin, qui actuellement
est aussi fort usité en France, notamment celui des environs de
Bordeaux. Ce charbon vaut en. Allemagne 2 fr. 50 rendu-a
I'usine. La densité varie de 12 4 14 kilos a I'hectolitre, et ne
doit pas dépasser 15 kilos. Pt

Nous avons dit que la filtration se fait dans un apparell
analogue 4 la batterie de diffusion. Les batteries de filtration
se composent généralement de 6 a 10 vases-en tole, de 4 a 8
metres de hauteur et de o m. 60 & 1 m. 20 de diamétre; Cha-
que filtre porte une clarinette séparée en 2 parties par - un.
diaphragme muni d'une valve K qui est la valve de commu-
nication. - - e

La clarinette recoit 6 tuyaux portant chacun un robinet: a

ar [ = Py ; VPR o Cun - pour l'air, v peur
__A Var ewernn a-d-v/,- - ’9?" 4 v b R g

B =rowe =i i ) =

P, o)) f. -FJ{"' (L_Tj? pour le flegme.

,. :‘ET\ 'H&Jx—’\ K F;Liﬁ Kp]{_ ﬂ&- brut, &’ _pou_r'la-_
il _ Vapon] ; communication ,
l >, _-[% [ _HJ'_ _,% :14'_ ;4. 4.;! .’4‘ ¢ j;;pour le flegme
—I+ m b, ¥ g e _ Itré, et v’ pour
i Jf 5%;'.‘ r?} 3 ? e ?‘/ léchappement
| 5 I L I 2 de la vapeur

= : ———].t~  alcoolique pen-
=1 o i i S
\! VA= S\ . ment du filtre.
_ Fig. 383. — Schéma de la filtration montrant

e PR : On voit sur
= €' meichage du trenuoy, notre dessm quﬁ,

le tuyau de communication réunit la partie inférieure de chaque
filtre avec la partie supérieure du suivant par lintermédiaire
de la clarinette, dans la partie supérieure de laquelle il débouche.
Il regoit lui-méme un tuyau a robinet v,, pour linjection de
la vapeur par le bas pendant I'épuisement.

Chaque filtre porte en outre, & une petite distance du fond,
un faux-fond perforé ou crépine, et au-dessus de ce faux-fond un
trou d’homme fermé par une porte en fonte avec joint a rondelle
de caoutchouc. A la partie supérieure il est muni d'un robinet e
qu'on peut laisser ouvert pendant le meickage et qui sert en outre
a prélever des échantillons.

La crépine étant mise en place et la porte de trou d' homme
soigneusement fermée, ou ouvre le robinet de vidange V et par
le robinet v correspondant, on- injecte de la vapeur. dans, la
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Fig. 384. — Bavterie de filtration syst. Savalle (Lepage et Ci¢, Paris),
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On épuise jusqu'a o, on ouvre le filtre et on fait écouler le
charbon qu'on transporte a la revivification.

Revivification du charbon de bois.

694. Le moyen le plus simple pour revivifier le charbon de
bois consiste 4 le calciner au rouge sombre dans un petit
four a flamber dont on ferme toutes les ouvertures aussitot
que le charbon est bien enflammé; la freinte est assez grande,
mais le charbon est réellement revivifié.

Un excellent procédé est celui qui consiste a calciner Ie
charbon dans des
cornues en toéle analo-
gues a celles qu'on
emploie dans les fabri-
ques d’acide pyroli-
gneux. Le charbon est
chauffé au rouge som-
bre. Si:on poussait
la température jus-
qu’au rouge vif, il y
aurait danger de fon-
dre certains sels inso-
lubles provenant des
cendres et qui obstrueraient les pores du charbon en diminuant
son pouvoir épurant. Quand il ne se dégage plus de vapeur, on
ferme le col et on retire la cornue du four pour la laisser refroidir.
Le refroidissement du charbon a lieu a l'abri de l'air,

Un systéme de revivification assez répandu dans les grandes
raffineries d'alcool d’Allemagne, est celui de Hceper. Il consiste
a chasser les impuretés volatiles retenues par le charbon, au
moyen de la vapeur surchauffée. Par la porte (fig. 385) on
introduit le charbon dans l'autoclave ,A. On ferme la porte et
le robinet d'air r placé 4 la partie inférieure, on ouvre le robinet
d'échappement d'air e, posé sur un tube ¢, allant a la cheminée,
- et on fait arriver la vapeur par le haut en a pour chasser lair
par e et £. Puis, tout en maintenant dans la cornue un certain
courant de vapeur (r), on fait circuler la vapeur surchauffée

Fig. 385. — Revivification par la vapeur
surchauffée.

(1) Barbet et Arachequesne, Manuel des fabricants d’alcools.
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80° a l'alcoométre. La lenteur de l'opération permet & l'arome de
se développer. Les distillateurs des Charentes connaissent depuis.
longtemps la nécesit¢ d'une distillation lente et prolongée ; aussi
la font-ils durer pendant ro-12 heures dans leurs alambics. A la
fin, il importe de se méfier quand le degré baisse pour détour-
ner les produits de queue. Beaucoup de fabricants les détournent
seulement a larrivée du liquide opalin, vers 40-35°; mais il vaut
mieux les détourner plus tot, vers 50° G. L., car c'est la fin de
J'opération qui donne le gout acre au
genievre.

On fait souvent rentrer les queues dans
la fabrication subséquente ; mais ceci ne
parait possible que dans,une fabrication
sans production de levure.

Si on emploie des baies, on peut les
mettré directement dans la chaudiére ou
dans un sac; mais on a un produit beau.
coup plus fin en les logeant dans un réci-

pient placé sur le passage des vapeurs
ﬁ alcooliques. Pour 50 hectos de geniévre
on mettra par exemple 15 kg. de baies ;
pour du genievre for{ en baies on en
mettra 30 k. en deux fois en détournant
la vapeur alcoolique par une dérivation.

Le produit rectifié et marquant 6o a -
65° est ensuite coupé pour le ramener a
un degré variant entre 42 & 52°, en France
généralement 4q°.

Ce coupage exige des soins pour évi-
ter un trouble ou un louchissement du
geniévre. Cet accident peut provenir des sels calcaires contenus
dans l'eau employée au coupage ou des impuretés du geniévre,
par exemple des alcools amyliques (§ 23, 24, 25). Dans le premier
cas ce sont les sels calcaires qui, étant insolubles dans I'alcool,
se précipitent ; dans le second, ce sont les alcools amyliques,

Fig. 386. - Anisateur Deroy (1).

(r) LEGENDE. — 1, 2. Récipients accouplés recevant les baies. — 3, 4. Couvercles. —
5- Robinet d’entrée des vapeurs alcooliques. — 6. Robinet de sortie des vapeurs aroma-
tisées. — 9. Robinet de communication. — 10. Col-de cygne. — 11, 12. Tuyaux de
communication. — 13, 14. Tuyaux des rétrogradations. — 15. Arrivée des vapeurs
alcooliques, — 16. Récipient des rétrogradations. — 17. Serpentin de réfrigération, —
18. Réfrigérant. — 19. Sortie du geniévre. — 20. Entonnoir. — 21. Robinet de vidange.
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CHAPITRE XXXVI

Compteurs a alcool

898. Compteur a alcool de Siemens. — Les fig. 387 et 388 représen-
tent la coupe et la vue d'ensemble du compteur a alcool Siemens.
Ce compteur a pour but de mesurer le volume d'alcool coulant
a l'éprouvette, et en méme temps la quantité dwalcool pur qu’il
contient.

Fig. 387. — Compteur 4 alcool de Siemens. Coupe.

Deux organes servent a atteindre ce double but: Le compteur
B et lenregistreur A servant a controler le degré de lalcool.
Le mesurage de l'alcool se fait d'une facon trés simple et treés
sure : Lalcool arrivant de l'appareil enregistreur A est conduit
par le tuyau ¢ dans la capacité cylindrique D (Voir fig. 387) qui

se trouve elle-méme a lintérieur du tambour B. Ce tambour

est divisé par des cloisons en trois compartiments [, II, III,
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pouvant recevoir chacun un volume déterminé de liquide. Des
ouvertures étroites i, rs:, 73, paralleles alaxe du tambour, met-
tant en communication chaque compartiment avec le cylindre D,
ds mani¢re a4 ce que, suivant la position du cylindre, l'alcool
puisse pénétrer dans les compartiments [, II, IIl. Chacune de ces
cases communique avec l'extérieur par l'intermédiaire des ouver
tures s', se, s3, qui sont destinées a l'écoulement de l'alcool con-

Fig. 388. — Compteur 4 alcool de Siemens (Vue extérieure),

tenu dans les compartiments. Les petits tuyaux pi, p2, ps, per-
mettent a l'air de s'échapper pendant que les compartiments se
remplissent. :

Maintenant que nous connaissons la disposition de cet appa-
reil, examinons comment il fonctionne :

Lorsque le compteur se trouve dans la position représentée
par la fig. 387, l'alcool arrivant dans le tuyau ¢ pénetre dans
la capacit¢ D et passe de la par l'ouverture la plus basse r,
dans le compartiment I. Lorsque celui-ci est plein, le niveau
s'éleve en D et s'écoule par l'ouverture r2 dans le compartiment Il
Le centre de gravité du tambour se trouve ainsi déplacé, et,
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